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1. dInvestigetion Procedure 


The I.G. Farbenincustrie plant et Mainkur wes visited 
by CAPT essessors Capt. 0.C. Chaffee and Capt. G.A.A. Moer on 5th 
kofil, 1945, et which time considerable informetion wes obteined 
reger ing orgenizetion, orincipsl products, manufacturing processes 
vend lines of research from the plant manager, Dr. Giesler. On 9th 
May, it45, the plent was visited agsein by Mr. H.V. Atwell, who 
interrogatec Messrs. Zerweck end Ritter snecifically about their 
crude cil cemulsifying agents known as "Dismulgens." The informetion 
obteined on both visits is consolidatec in this réport. 


&. Bescrintion of Target 
The Mainkur plant was normelly engaged in the manufacture 

of dyestuffs end intermediates 2nd employed 1,500 to 2,000 workers. 

During the wer, this business declined end at the time of assessment 
oniy 1,000 to i,200 workers were employed, and ebout 40% of the out- 
put wes reletec to dyes. The distribution of technical personnel by 
Lerertments is shown by Table I, page 5, and the fields of researc 
of most of the technical men in the scientific laboratory are shew 
by Table II, page 6. The vorincips1 current products are enumergted 
and discussed belo. 


3. Cruce Oil Demilsifying agents 


eS 


The Mainkur demulsifying agents are known as "Dismulgens" 
and are of four cifferent kincs accorcing to the crude oil emu!sions 
which they are cesigned to treet, es follows: 


Cismulgen IV for Vienna 
Lismulgan V for Elsass 
Lismulgan Vf for Vienna 
Dismuigen Vil for Hamburg 


it wes stautec thet cruce oil exwlsions usuelly reocuire 
eS oF these egents, veltrough sometimes less vill suffice. at 
Erdoel fLetriet Reitbrook (Eergedorf) cn 7th Mey, Wr. L.P. Evans of 
CaFT #5, «let «rmy vroup, was told thet Lismulgen VII was used to 
trect Hamburg crude by sdding 75C grams of Dismulgen (Cissolved in 
about ten volumes of water) to eech cubic meter: of crude. The 
mixture wes heated to 75°C. end settled for about & hours which 
resuited in a selt content of not more than 0.02% by weight. The 
seme Lismulgan wes not effective on Nienhagen cruce. Mainkur vro- 
Guction «mountec to 30 to 46 tons per month. Written statements 
given to Ceptzin Chaffee znd orel statements to Mr. stwell regerding 
the composition of these materials were somewhat contradictory but 
are summarized below. 

# 
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IV: This was stated to be made by reacting 
oleylchlorice with dibutylamine and then with sulfuric acid. 
However, the written instructions for preparetion, reproduced 
in part on Page 25, indicate that N-ethylaniline rether than 
butylamine is used and that the final product is a sodium salt 
instead of the acid. Assuming the written record to be more 
accurate, and correcting typographical errors appearing therein, 
the formula would be: 


0 
es ee Oe ey © cca 
, “Ces 
SOsNa 
Dismulgan V; This was stated to be the sulfate of 


oleylethylanilide but the written record, which is presumably 
more dependable, indicates that it is the same as Humectol CX, 


having the following forma: 0 
Bee 6 Re = Wess « 4 C 4H 
. “Cally 
SOeie 


It is made like Dismulgan IV but using Diisobutyleamine 
in place of N-ethyl aniline, as described in Page 8, Apparently 
in conversation the two compounds were inter-changed, and the 
final neutralization with caustic soda was not mentioned. 


Dismulgan Vi: This was stated to be a mixture, in proportions 
unknown to our informants, of Dismlgan V with the following: 


cl 
Ic 
(iso) CgH7 CH - 1 m: 
CH, ie 
CaHy 


No written instructions on Dismulgan VI were obtained. 
There is obviously some uncertainty about what was meant by the 
statement that Dismulgan V was used in this mixture. 


a 


Dismuigan Vil: This materiel has the following structure. 
Cols 
re - CO ~ 0 - CH, - CH - CH, - CH, - CHy - CH 


CH - CO ~ O - CH, - CH - CHy = CH ~ CHy - CH, 


S50, Na. CoH; 
Instructions for its preparation are reproduced on 
Page 28, | 
4. Miscellaneous Chemical Products 
1. es Colors: Production amounted to 400-500 tons 


per month of sulfur dyes, vat dyes and azo dyes for dyeing and 
printing of military and civilian textiles. 


2. Textile Aids: These included 60-80 tons per monthof 
Humectol CX for printing vat colors and Katanole tannin substitute, 
and up to 30 tons per month of Kaurit MKF, a material for crease 
resistant fabrics from Melamine. Instructions for the preparation 
of Humectol GX and Kaurit MKF are reproduced in part on Pages 8 
and 14 of the Appendix. Humectol CX was stated to be the same ag 
Dismalgan V which is discussed on Page 2. 


3. Detergents-Textile Aids from fatty Alcohol bases Of 
these the principal product was Ocenol-Sulfonate which was just 
going into production with an estimated ultimate capacity of 40 tons 
per month. 


4. Intermediates for Synthetic Plastics; Melamine was made 
by a Swiss process to the extent of 40 tons per month, which was to 


be expanded to 120 tons per month. 


5. Synthetic Jecquer resins: Maprenal, a condensation 
product of malamine and formaldehyde was made to the extent of 
100 tons per montk. A second form of maprenal was made by 
condensing benzylguanidine with formaldehyde. 


6. Other High Polymer Resins: Pollon I was an acronyl 
plastic used for waterproofing textiles. 


7. Miscellaneous Medicinal Products: Trypaflavin, a 
prophylactic for colds, catarrh, etc., was made in amounts of 


about 2 tons per month. Directions obtained at Mainkur for 
preparing this material are reproduced in part on page 17.. 


“te 


8. Animal Medicinal Products: Phenothiazin, pure 
thiodiphenylamine, is used for destroying worms in animals. The 
Mainkur production amounted to 3 to 4 tons per month. 


9. Insecticides: Thiamine S, crude thiodiphenylamine, is 
used for spraying swemps to kill malaria-bearing mosquitoes. 
Production amounted to 40 tons per month. Directions for manufacture 
ere reproduced on Page 22. 


Dr. Giesler stated that Mainkur had done no work on 
vaccines or sera, nor on any chemical warfare agents. He said they 
had no contact with, or knowledge of, Japanese activities. From 
conversation and observation at the plant and from inspection of 
captured documents there seemed to be no reason to doubt the truth 
of these statements. 


5. Samples 
Duplicate sets of the samples listed below were obteined: 


Keurit MKF 

Ocenol Sulfonate (Laboratory Product) 
Trypaflavin, pure 

Thiodiphenylamine, pure 
Thiodiphenylamine S 

Dismulgan IV 

Dismulgan V 

Dismulgan VI 

Dismulgan VII 


One set of all samples was delivered to Col. P.R. Tarr of 
TIIC for examination and tests on behalf of the United States. The 
second set of Diamulgan samples was delivered to Mr. C.C. Chilvers 
ofthe Petroleum Board and the second set of pharmaceuticals, etc. 
was delivered to Mr. A.E. Childs for whatever tests the British 
agencies care to meke. A third set of Dismulgan samples obtained 
by Mr. Atwell is being returned through TIIC to PAW for tests in 
the United States. 


6. Recommendations 


No further action on this target seems necessary until 
tests are obtained on captured samples. Then further details should 
be obtained regarding any product which appears important. In 
particular, if Dismulgans IV or V are found effective, the discrepancy 
between oral and written statements regarding their composition must 
be cleared up. 


Capt. C.C. Chaffee 
H.V. Atwell 


chs 


TABLE I 
DEPARTMENTAL PERSONNEL 


Frankfurt a. Main, den 5.4. 1945 


Liste der Chemiker 
Werksleituug: Physikalische Abteilung: 
Direktor Dr. Giesler Dr. Rein Dr. Farr 
Abteilung Schwefelferben: Dr. Heinrich Dr. Gollnow 
Dr. Schick Dr. Menzer ) Im 
Dr. Frohneberg Dr. Ziegler Heeresdienst 
Dr. Kohl Wissenscheftliches Laboratorium: 
Dr. Murawski Dr. Zerweck Dr. Korten 
Dr. Will Dr. Ritter Dr. Mtiiler 
Abteilung Ktlpenfarben: Dr. Riedmair Dr. Fleisch- 
hauer 
Dr. Ochwat Dr. Schtitz Dr. Frister 
Dr. Pommer Dr. Brunner Dr. Sondsg 
Dr. Schulte Dr. Keller Dr. L&8we 
im Heeresdierist 
Abteilung Azoferben: Dr. Salkowski 
Dr. Ferreau Dr. Schultis 
Dr. W8lfel Dr. Schwemberger 
Dr. Kern Dr. Kunze 
Analytisches Leborstorium: Dr. Schubert 
Dr. Jassoy Dr. Honold 
Dr. Albrecht Dr. Hechtenberg 
Farberei: Dr. Gofferje. . 
Dr. P&ssler Dr. Trdsken 
Dipl. Ing. Hilbner Dr. Kleinhsens 


TABLE Il 


RESEARCH PROJECT ASSIGNMENTS 


k.) Dre Brunner 


Synthetische selbsttrockene Lackharze der 
aromatischen Reihe. 


2.) Dre Fleischhauer Derivate der Cellulose, insbesondere der 


3.) Dre Gofferie 


4.) Dre Hechtenberg 


5.) Dre Honold 


6.) Dr. Keller 


7.) Dr. Korten 


Amino—Cellulose 


a) Formaldehyd-Kondensationsprodukte von 
Kalkstockstoff, Cyanamid, Dicyandiamic 
etc.als Animalisierungsmittel und zur 
Verbesserung der Echtheiten substantiver 
Farbungen. 

b) Pr&fung von Stabilisierungsmittel. 


Schwefelfarbstoffe. 


a) Hochmolekulare Sulfonamide (entsprechend 
Superpolyamide) 

b) Egalisierungemittel fur Ktpen-und 
Schwefelfarbstoffe. 


Derivate des Melamins und &mlicher Substanzen 
fir Lackharze und Kunststoffe. 


a) Herstellung von Furfurol aus Haberschalen. 

b) Heretellung von unges&ttigten Verbindungex 
und Herstellumg von Polysulfonen daraus mit 
SO“, 


Mischpolymerisate aus verschiedenen 
polumerieierbaren Verbindungen. 


Herstellung von Stabilisierungsmittel fur 
Poly-vinyl-chlorid und anderen chlorhaltigen 
Kunstetoffen. 


a) Weichmacher fur Kunststoffe (Sulfosaure-ester). 
b) Derivate des-Thio-diphenylamins als 

SchadlingsbekAmpgungs und Wurmmittel. 
c) Sulfonamide ("Prontosil"). 


a) Ketone und Alkohole der aromatischen und 
hydroaromatischen Reihe als Weichmacher 
fir Kunststoffe. 

b) Tetrahydropyran aus Furfurol und Derivete 
desselben. 
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12.) Dr. Salkowski Derivate des Melemins und Shnlicher 
Verbindungen ftir Lackharze und zur 
Verwendung in der Textillindustrie. 


135.) Dr. Schubert Kondensetions-Produkte von heterocy- 
clischen Aminen mit Formaldehyd. 


14.) Dr. Schtttz Papierleimungs-und Hydrophorbierungs- 
Mittei (Uniformen). 


15.) Dr. Schultis Derivete des Kelkstockstoffes, die 
Sich als LS3sungsmittel eignen, in- 
sbesonders die Dialkyl-cyansumide. 


16.) Dr. Schwembergey Papierveredlungs-Mittel vor allen suf 
Grundlege Melamin. 


17.) Dr. Trdskepn Kapillerektive Substanzen zur Verwendung in 
der Textil und Erd8lindustrie. 


DriFr./Schi. Mainxur, den 4. Februar 1938. 


Verfahren zur Herstellung von 


Humectol Cx 


ede a ed ed 
———=— SS eS | SS Se SES 


dient als Netz- und Egalisiermittel. 


Chemischer Vorgang: 
Olsdure wird in Ulsdurechlorid ibergeriihnrt, dieses mit 


Diisobutylamin zu (lsiure-di-isobutylamid kondensiert und mit 
Monohydrat in den Sultoester iibergefiihrt. Die vcr der Sulfierung 
zugesetzte treie (Clsiiure wird ebentalls in den Sulfoester iiber= 
gertunrt, sodass dus tumectol CX in uer Huuptsache aus einem 


Gemisch des Sulioesters jes Olsiiure-di-isobutylumids unu des 


.°¢ en 
Sulfoesters der Olsi:ure neben etwas; jJlsaurem Natrium besteht. 
H 
CH ae Z0 : 
8-1Ts Cc - (Ch, ), ~ i Call Sultoester des Clsdure-— 
Be i : ‘ec di-isobutylamids Nol.518. 
(6) C4Ho 
\ 
SO0,Na 
CH. i (@) 
BT ~ o7_2 (CH). - a Sulicester des olsauren 
K \ ONa Na. Kole 424. 
(@) 
\ be 
5O0,Na 
C.H.. oe Ae | 
B17~ ¢ = = (CH. )., - cH Ulsaures Natrium Nol. 304. 
ee Nona 


3T132-2 
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Ansatz: 


500 kg cisiiure Mol. 282, 

100 " Phosphortrichlorid hiol. 137 (Theorie 81 kg), 

344 " Natronlauge 33° Bé = 93 kg 1U0%, 

208 ®* Diisobutylamin liol. 129, 

500 i Schwefelsaure 50% = 485 kg 95%, 

730 kg Trichloraethylen, 

180 ®* Clsdure, 

748 °° MSonohydrat (Theorie 236), 

176 * Trichloraethylen, 

1600 ° Eis, | 

432 " Natronlauge 33° Bé = 128 kg 100%, 
50 ®* clsé&ure. 


A. Olsdurechlorid: 
Jn den sauer ausgesteinten Dovpelkessel von 1000 1 Jnhalt 
(Pos. 1) laufen aus dem Ulsiuremassgefiiss (Pos. 5a) 500 kg 


(= 536 1) Glsdure heller yualits&t der Hammonia Orfenbach und 


werden auf 50° angewarmt. Unter die Overtlache kommen dann aus 


-li- 
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dem Massgefdéss (Pos. la) 100 kg Phosphortrichlorid = 63,5 1, 
wobei die Temperatur auf 45° zuriickgeht. Das Riihrwerk lisst man 
dann 3 Umdrehungen machen, stellt wieder ab, erhitzt auf 55° und 
hilt 3 Stundem bei dieser Temperatur. Nach iieser Zeit ist die 
Reaktion beendet. Die entstandene phosphorige Siiure setzt sich 
als diokes 01 am Boden ab. Der Kesselinhalt wird dann in den 
1000 1 homogen verbleiten Scheider (Pos. p gedrickt, wo in 

12 Stunden eine gute Trennung sich vollzieht. Jm Winter wird 
schon nach 5-6 Stunden ein Teil der phosphorigen Siure abgezogen, 
da dieselbe sonst erstarrt. Die am Boden sitzende phosphorige 
Sdure wird in den kanal gelussen (ca. 45 kg). Jm Scheider befindet 
sich dann das (letiurechlorid. | 
Ausbeute: 530 - 535 kg, Spez.Gew. 0,92 = 0,93. 

Prifung des Ulsiurechlorids siehe Probe Nr. 1). 


Clsiure-di-isobutylamid:_ 

Jn dem eisernen Hiihrkessel von 2000 1 Jnhalt (Pos. §) mit 
Mantel, eingerichtet, fiir hiltelauge und Dampfanschluss werden 
265 1 = 344 kg Nutronlauge 33° Bé und 208 kg Diisobutylamin Mol. 
129 vorgelegt und ‘aur + 10° abgexihlt. Unter uie Obertliche ldurt 
dann wihrerd 12 Stunien aus dem Ulsdéurechloridscheider (Pos. 2) 
bei einer Temperatur von bis zu + 20° unter kiihlung mit Sole und 
fortwahrendem Ruhren das .lsiiurechlorid zu. Nuchdem alles Ulsiure- 
chlorid eincgelaufen ist, wird die Suspension auf 50° angeheizt 
und eine Stunde gehalten. Nach dieser Zeit ist cie Amidierung 
beendet und muss phenolphtalein-alxalisch reagieren. Die Suspen- 
sion wird nun in den 3000 1 verbleiten Scheider (los. 4) gedriickt 
und der Kondencsationskessel (PoB8e 3) mit 2cO 1 Wasser nachgespilt. 
Unter Rihren laufen dann aus dem Massgefiiss (ios. 4a) 125 1 
50%ige Schwefelsiiure in den Scheider (Pos. 4). Nuchdem alle 
Schwefelsiiure zugelauten ist, wird dus Riihrwerk abgestellt, die 
Temperatur betrugt 45 - 50°. Das Diisobutyluzrid ier Olsiiure hat 
ein spez.e Gewicht ven C,87 - 0,38 und geht nich cben. Die sauren 


Salzbruhen serien nich 3 = 4 Stunden acsesocrven. Sodarnn wird 
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das Amid nochmals mit 250 1 50*%iger Schwefelsiiure gewaschen, nach 
3-stiindigem Stehen die Salzbriihe wieder abgezogen, und die Reini- 
gung nochmals mit 125 1 50%iger Schwefelsaure wiederholt. Jm 
Scheider bleibt das Amid als klares 61 zuriiok. 

Ausbeute: 835 - 840 1 = 730 = peti stinc ahs aohitetuntlt 


Bestimmung des Gehaltes an freier Olsiiure siehe Probe Nr. 2. 


Der Gehalt an freier Olsiiure betrigt 7-9 %. 


Die Sulfierung errolgt in dem 3400 1 homogen verbleiten 
Doppelkessel (Pos. 5), der mit guter hiltelauge gekiihlt werden 
MUSB. 

Bei dem Ancatz ist darauf zu achten, dass auf je 130 kg 
Amid-Olsiure 70 xg freie Slsiure zugesetzt werden. 

Beispiel: WNach Titration enthielten 735 kg Olsdure-di-isobutyl- 
amid 8% freie CUlsiiure d.h. aus 500 kg Clsiiure sind noch 58 kg 
freie (lsiure vornanden, also 500 = 58 = 442 kg Amid-Ulsiure. 

Um das Verhiltnis Amid-.lsdure zur freien ClsHure zu erreichen, 
braucht man bei 442 kg Amid-Clsiiure 238 kg freie Clsiiure. Da im 
Amid aber bereits 58 kg freie Olsiure enthalten sind, miissen 


noch 180 kg Ulsiure nachgesetzt werden. Es sind dann in der 


Sulfierung insgesamt 680 kg Ulsiiure vorhanden. 


Aus dem Scheider (Pos. 4) wird das Amid in den Sule 
fierkessel (fos. 5) abgelassen, aus dem Massgefiiss (Ios. 5a) 
180 kg Ulsiiure und aus dem Massgetuss (Pos. 4b) 730 kg Trichlor- 
aethylen zugefugt. sun «ihlt nun auf - 3 bis - 5° ab und lisst 
unter Riihren und weiterem Killen noch aus dem Monohydratmass= 
getass (Pos. »bd) wihrend 12 - 14 Stunden 730 kg itonohydrat zu- 
tliessen, wobei iie Temperatur nicht iber 0° steigen darf. 
Temperatur der Sole - 1s". 

Die Lenge Mononydrat vetriigt 10@ aehr als die eingesetzte 
Gesamtclseuure bei 680 kg, also 748 kg lionohydrut. Die angegebene 
Sulfierzeit ist rur @fnuzuhalten tei einer Kaltesole von 


- 14 vis - 15°. sik 


D. 


Nach beendigter Sulrierung wird nooh }2 Stunce nachgerihrt, 
zum besseren Drucke noch 1‘/o kg Trichloraethylem aus aem Mass= 
getiss (Pos. 46) zsugegeben, und dann die Sulfierung in den aus- 
gesteinten Scheider (Pos. 0) von 7000 1, in dem 2600 1 Wasser 
vorgelegt und auf + 5° abgekiihlt waren, unter Riihren gedriickt. 
Duroh Zugabe von Eis (ca. 1600 kg) sorgt man daflir, dass die 
Temperatur nicht iber + 5° geht. Man lésst nun 4-6 Stunden 
stehem, wobei sich die Sulfierung gut unten absetzt. 


Destillation: 


Uber eine ausgesteinte Vorlage (fos. 7) kommt dann 
die ausgewaschene Sulfierung in den ausgesteinten Destillier- 
kessel von 4000 1 (Pos. 6). Jn dem Destillierkessel sind 
300 1 Wasser und 250 1 = 325 kg Natronlauge 33° Bé (aus Pos.8a) 
vorgelegt; unter Riihren wird die Sulfierung zugedriickt, wo bei 
die Reaktion deutlich phenolphtaleimalkalisch bleiben muss. 
Die Mischtemperatur betrigt 30=35°. Mit kaltem Wasser wird auf 
ein Volumem von 2600 1 eingestellt. Zum Heizen dient eine 
kupferschlange, die volistundig in das zu destillierende Gut 
eintaucht, um eine Uberhitzung des wegzudestillierenden 
Trichloraethylens zu vermeiden. Gegen Ende des Zudriickens 
wird ¢ Phenolphtaleinreaxtion schwicher, sodass nach und 
nuch noch cae 40 1 = cae 52 kg Natronlauge 33° Bé mit zugedriickt 
werden missen. Unter stetem Riihren wird nun langsam hooh 
geheizt und dabei auf rotem Lackmuspapier die alkalische 
Reaktion dauernd vertolgt. Kis zum Ende der Destillation 


werden num nach und nach 5 kg Natronlauge 33° Bé zugesetzt. 


, Bei 78° fiingt das Trichloraethylem an iiberzugehen, welches 


durch die beiden Sohlangenkiihler (Pos. 9 & 9a) in die Vorlage 
(Pos. 10) la&uft. Bei 102° ist alles Tricshloraethylen iubergegan- 
gem. Es werden 816 kg Trichloraethylen wiedergewonnen, sodass 
mit einem Verlust von 10% zu rechnen ist. Nach 10 - 12 Stunden 
ist die Destillation beendet. 

Ge 


Um die Laugeaussalzbarkeit des Typs zu erreichnen, wird 
nach Beendigung der Destillation dem Produkt noch 50 kg vlsdure 
zugesetzt. Dann kommeninoch ca. 50 kg Natronlauge 33° Bé hingu. 
Siehe Probe Nr. 3. Nun wird aut 20° abgekihlt und mit <altem 
Wasser aut ein Volumen von 2500 1 eingestellt. Dann wird im 
Laboratorium der Netzwert bestimmt (Probe Nr. 4) und auf 
2678 kg eingestellt, Spez.-Gewe 1,02 - 1,03. FPerner wird auf 
Verlangen eine Fettbestimmung ausgefuhrt, Probe Nr. 5, stets 
aber die Laugebestindigxeit geprutt. Probe Nr. 6. 

Ausbeute:_ 2678 kg. 


Fur Exportzwecxe wird aur Verlangen liumectol CX conc. 
hergestellt. Die Arveitsweise ist dieselbe wie nei Humectol CX, 
Line wird vor der J=«stillution sein Wasser vorgelegt unaVilatrone 
lauge 33° Bé, eine entsprechende henge von 50° Bé, im Destilla~ 
tionskessel verwardt. lian erhdlt so ein Humectol CX conc. 


mit einer Sturke von 00-/0:100. 
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Dr. Fo. /B- Mainkur, den 11. Januar 1944 


Vorschrift zur Herstellunmg von Kaurit Lx. 


gg esneaaae 


\ 
Mol. 246,2 
(CH,-OH)» 


Chemischer VYorgang gemiiss der Gleichungs 


i > 
\ 
Boi- 9 - UH» WY ~ TH = 0,08 
W + 4 HCHO «= HOGsi-g il an * 
i (CH,~OH) 4 
Nelamin Pormaldehyd fetranme thylolmelamin 
Mol.126 01.30 Kol. 246,42 


dhe Binsatz! 


22355 kg re (mazenin rein), trocken 
in Form von 90-95figem Pilterpreseskuchen = 2,25 Kol. 


727,7 kg Pormaldehyd 37 Gewichteprozentig = 269 kg = 9 Mol. 
55,9 kg Triaethenolanin 
Ca 1,2 xg Soda 

Bbde Avstotes 

1000 kg Kondensationsprodukt enthaltend ca 60% Trockensubstanz 
(ca 28% Azamin 

ZV. Arbeit tewcises 
In homogen verbleiten 1250 1 Doppelkessel (1) werden 545,5 kg 
Pormaldehyd (37 Gewichtsprozentic¢) vorgelegt, nit Sodaldsunc 
neutralisiert (Probe 1) und dazu 283,5 ke Acenin rein, trocken, 
in Form von Pressiuchen, sowie 55,9 kz eens enin eincetragens 
Unter Rihren wird ait Mantelcanpf auf 70 - 75° Innentemperatur 
erwirmt, bis eine klere Lisung eincetreten ist. kan hilt noch 
15 Minuten bei 15° lisst dann weitere 182,2 i:@ Pormaldehyd 
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(37 Gewientsprozentig), die vouher mit Sodalésung neutralisiert 
wurden (Probe 1) sulcufen, heizt wiederum auf 75° an und driickt 
echliesslich schnell den Kesselinhelt in eine gemauerte Kiihlwanne (2) 
ause Hier ersterrt die Liésung zu einer weissen Masse (2,Peh7°), 

die nach liingerem Stehen (in Winter 24 Std., im Sommer 46 = 54 Sta.) 
so fest wird, dass sie mit Spachteln in faustgrossen Stiicken eus- 
gestochen werden kann. Bie Stiicke werden in einer Raspelmaschine (3) 
zu einer kriimeligen Masse zerkleinert (Probe 2). Des Kaurit komt 
in dieser Form, in Sperrholzfassern verpackt, zum Versand. 


V,_Probens 
a) Katerialprobent 
Azemin rein 
126 g Azamin rein 100; sollen sich in 243 g Poraeldehyd (37 Ge- 
wichtsprozentig mit Soda neutralisiert) bei 70 - 75° vollstindig 
klar und ferblos liésen. Der Gehalt an Azamin soll in der Paste 
mindestens 93 % betragen. 


b) Betriebsprobens 


1.) Formaldehyd wird nit ca 20~iger Sodalisung auf einen pE-Wert 
von 7,6 — 8 eingestellt. 


2.) 170 g Keurit KP werden in 800 com heisses Kondenswasser 
eingestreut und auf 90° erwirmt. Nach 5 - 10 Minuten mucs 
eine klere farblose Lisung eingetreten sein. lan kthlt auf 
40° abe 


I. 200 com obiger Lisung werden mit 50 ccm Kondenswasser 
versetzt. Der pii-Wert soll ca 8,5 erreichen. 


II. 200 com der Lisung werden mit 1,25 ccm Glykolsdure und 
50 com Kondenswaseer (= 5 com Sdure je Liter) versetzt. 
Der pH-Wert soll ca 6,8 betragen, darf jedoch: 6,5 nicht 
unterschreiten, da sonst die Haltbarkeit beeintrichtigt 
wird. Zur Feststellung des pH-Wertes wird Indikatoren- 
papier " Bayer " Nr. 8 benutzt. 
Die Lisungen I und II sollen nach 20 — 24 sttindigem 
Stehen noch xlar seirz. 
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Be Tech: 


1.) 


2s) 


36) 


- 
——e 


Ye 16237 


igcher Teil. 


Schniedeeiserner, innen honogen verbleiter 
Doppelkessel mit Riihrwerk n = 14 und n = 63, 
Inhalt 1250 1, Druckleitung aus Bisen nach 2) 


gemauerte Wanne, innen wit Kacheln ausgelegt, 
3x2x 0,3 m mit aufgesetzten Seitenwinden ,und 
Verdachung aus Holz. Entltiftung durch Ventila- 
tor ins Freie. Zulauf von 1) mit eingebautem 
Siebtopf aus Eisen. Entleerung von Hand in 
verbleite Filterpressenwagen. 


Alexanderwerk-Haushaltsmaschine zum Raspeln. 
Beschickung von Hand, sntleerung in darunter 
atehende Fisser. 
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II. 


Mainkur, den 18.Juli 1938 


Verfahren sur Herstellung von 


frypaflavin rein ist eine Mischung von 3.6—Diamino-10—- 
Methyl~Akridiniumehicrid und 3.6—Diamino—Akridinch lorhydrats 
es enth&lt avusserdem 7 - 8 £ Wasser und 2,5 — 3,5 % Kochsals. 


1 saninenset 
63 = 67 & Diamiucnethylecridimiumehlo rid Mol. 259 ,5 
21,5-27,5 @ Diaminoacridinehlcorhydrat Mol. 245,5 
7-8 © Wasser 


2,5 - 3,5 % Steinsels. 


hemis a 


Bein Neutralis.reren der Losung der Monochlcrhydrate von 
3.6—-Dianino-10-—"9t\ylacridimiunchlorid und 3.6—Diamino—akri- 
din (Trypaflevin sever) wird nit Soda das 3.6—-Diasino—-10— 
Heth Vikeridiniunehiocs frei semacht, wihrend das salssaure 
3.6—Diaminoakridin unverEndert bleibt. Bei dem vorseschrie=- 
denen Verdinnunrsgrad bleibt dss Gemisch in Lisungs es wird 
unter Zusats von Corboraffin filtriert und im Piltrat das 


fryr:aflavin mit Salswasser absgeschieden. 


“10s 


Oe eee 
2 a vas + Ra,co, « 2 Ne + 2NeCle 
ee 


CH, Cl 


III. Singetg; 


IV. 


40-41 kg Trycaflavin saver (Paste) = 1/3 Partie frypsflegia 
7,55 kv Curburaffin, eisenarm ap a 

etwa 12 kg Soda cale. 

etwa 380 1 Salzwasser 24° Bé 


etwa 2 l Salssaure 1,11. 


Ausbeyte: 
Etwa 19 kg Trycaflevin. 


Arbdeits:eises 


Der Kesse: 1), der ea.500 Ltr.Carborcuffin—-Yaschwasser der 
vcrangegan-enen Partie enthalt, wird bei einer Temperatur 
von 35-40% vit dem frypaflavin saver (Paste) beschickt und 
etwa 1 Stunde bei oa.40° verihrt. Alsdann gibt man unter 
weiterem Riliren 7,5 kg C4rvoreffin in den Kessel und soviel 
Soda (Vorsicht, starkes SChaumen), dass die Lisung gans 
schwach (fast neutral) alkaliseh reacgiert. Retes Lackmus - 
papier eo!1 nach ecinigen Minuten nur einen sehr geringen 
Vebderschuss an Suda anseicgen. Nunmehr dbrinect man das Volumen 


mit Trinkwasser suf 560 Ltr.und rihrt 3 Stunden bei 35-409, 
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Mach Verlauf dieser Zeit drickt uan den canzen Kesseclinhalt 
auf dem Steinsauger 2) umd saugt solamge in den Kessel 1) su 
riek, bio das Piltrat vdllig klar ablauft (Schauglas am Stei 
filter). Dann wird ungestellt (vorheriges §vakuierem von 
Kessel 53), sodess das Filtrat auamehr in dea Kessel 5) l&ufi 
Das in dea Kessel 1) su Beginn suriickgesaugte tribe Filtrat 
wird wieder auf den Sauger gedriickt. Der Carboraffinrickstané 
auf dem Sauger wird sunichst mit etwa 50 1 Trinkwasser vor 
50° gewaschen; das Piltrat léuft in Kessel 5). Inswischen hat 
_ wan in Kessel 1) 500 1 frinkwasser auf 50° erwarmt und wascht 
mit diesem den Carboraffinriokstand sum zweiten Mal unter 
Zusats von soviel 8alssaure, dass das Waschwasser gans schwae) 
sauer reagiert (methylorange). Dieses Filtrat, das sum Ansats 
Ger nichsten Partie dient, saugt man in Kessel 1) surick. Die 
Carborsffiaricksténde onthalten kein frypaflavia mehr und 


werdes furt::eworfor. 


Damit der P.H.-Wert des frypaflevins 6-7 betrigt, ist es adtig 
die sehwach alkelisehe T-ypaflevinldsung im Kessel 5) 

(etws 600 1) vor dem P&ilien mit Koehsals vorsichtig mit sovieR 
kons.S8alesdure su versetsem (durchschnittl.150-200 ecm) bis 
Gime Probe im Reagenzsglas mach Zusats von 3 Tropfer einer 
0,4%igen alkoholischen Bromthylmolblaulésuag sich nicht mehr 
verkadort d.h.keine alkaliscohe Reaktion mehr seigt. 


Iaswischen hat man im Kessel 7) Salswasser von 24° Bé bdereitet. 
Devos filtriert man etwa 380 1 durch die Pilterpresse 3) im dem 
Kessel 6) und warmt auf 30°an. Das filtrierte Selswasser driéekt 


men nus unter destindigem Rihren in 2-$ Minuten im dem Kessel §) 
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zu der neutralisiertem frypaflavinlésuag. (Der Tonhaha der 
Leitung nach Kessel 5) ist ganz offen). Danit das fertige 
Produkt die richtice Kristallform erh&lt, die dem normalen 
Kochsalsgehalt von 2,5 - 3,5 % yewahrleistet, ist es notig, 
sowohl das Salswasser, als auch die Try vaflavinld sung prepay 
auf 32° Tenperatur einsustellem. Ebenso muss euch das Wasser— 
bad von Kessel 53) 32° warm sin, ux ein sv schnslles Abkihlen 
der Fallin’ tv verhindern. NUr bei dieser Tenceratur enthalt 
das setrocknete Trypafl:vin etwa 2,5% Kcchsals. Nach der Fél- 
lang rihtrt xan pooh sclance (3-4 Minuten) bis des suerst lig 


ausgefealiene Trypuflavin erstarrt ist. 


Das Wasserbad von Kessel 5) derf wéhrend der ersten Stunden 
Richt gekiUhit werden. Erst nechdem die Temperatur am nichsten 
fag auf 23 = 264° gesunken ist, ist es angebracht, des Bad unter 
gieichseitivex Rihren des PFillkessels dureh Zupabe von Wasser 
auf eine niedsicere Tenperatur zu bringem. Bei etwa 20° wird 


dann sentrifugiert. 


Man schlevdert bis keine Plissigkeit mehr ablauft, was je nach 


Ger Form des Pruduktzs 3-5 Stunden davert. 


Iryvskpen: 

Je 3 Partien vert3i:t mon partieweise, ~!eichmassig und cut 
Zerkicinert auf je 9 Havechorden und trocknet w&hrend der 
ersten 15-20 Stunden bei 35-40", wihrend der néchsten 12 Stun- 
den bei 55-60%. Je nach der Porm des Produktes geht die 


Troeknung lan-sam oder 3ehnell von statten. Unmittelbar nach 


‘ 
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dem Trocknen sollte der Waseergehalt 6,3% betragen (Prcbe 1). 
Da derselbe erfahrungsgeniss beim Mahlen und Umfillen duroch- 
schnittlich um 1,3% sunimet, enthalt des versandfertige Pro- 


dukt mun die gewiinschten 7-8% Wasser. 


Ausbeute je Partie; twa 19 kg trocken (Probe 2). 
Mehlen: 


Je 3 Pertien (ca.57 kg), die man nach den An:lysenwerten su- 
Sanienst lit, werden etwa 24 Stunden in der Mahltrvummel 9) 


genahlen und dann baldmoslichst in 120 1 Patentfissern versandt. 


=i. 5 


Mainkur, den 4. Oxtober 1944. 


Verfahren zur l:erstellung von 
Thiodiphenylamin 5S. 


S23 2>2-Ssco5>S>5>° - > 2>2>:: 32353 


A.) Chemischer Teil. 


II. Chemischer Vorgang: 


re his Na yale und Schwefel werden unter Zusatgs des katalysators 
alcl, ei cae 17C-1809 zur Reaktion gebracht. Der freiwerdende 
HS wird aogefihrt und auf Na-Sulfhydrat verarbeitet. 


-NH- bes 
fa Lot - 8 Bee + ys 


III. Einsatz: 


17CO kg Diphenylanin 
646 schwetrel 
20-25 "* Aluminiumcohlorid 


I. Konstitution: 


IV. Ausbeute: 2C00 kg Dipherylanin’ 


Ve. Arbeitswreise: 
1700 kg Diphenylacin werden aus jem 20 obm Lagerkessel iiber den 
Niegekessel in i.essel 1 eirgedriiokt. Dazu kommen 20 kg Aluminium= 
ohlorid. Es wird auf 160-165° angeheizt. Jn Kessel 2 werden 
646 kg schwefel bei vae 130° geschmolzen. Jm Laufe von 2-3 Stun- 
den wird nun der geschmolzene Schwefel in diunnem Strahl langsam 
in das Dipherylaznin ir i.essel 1 bei von 165-180° ansteigenden 
Temperaturen eingedriiokt. Der dabei entstehende HS wird der 
Absorptionsarluge zur Darstellung von Na-Sulfh;drat zugefiihrt. 
Nach beendetem kindrucken wird die Sohmelze noch 2 Stunden auf 
180-200° geheizt (Probe 1) uni dann in 2 fannen (3) ausgedriiokt. 
Nach wenigen Stunden ist das Thiodiphenylamin in den ‘Tannen 
erstarrt. ks wird von Hand herausgestossen und eingefasst. Das 


Produkt wird in Jer Zentralmiihle gemahlen (Probe 2). 
Musbeute: 2vU kg thiodiphenylamin 3. 


aihis 
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Laboratoriumsproben: } 
Probe 1: Eine Probe der fertigen Sochmelze aus dem Schmelzkessel 


80l] einen Schm.Pkt. von mindestens 173-175° haben. Liegt er. 
tiefer, so hat das Aluminiumchlorid nicht ausgereicht. Die Schmel- 
se muss iann witer 150° abkuhlen und unter Zusats von neuem A1C1, 
noohmals geheizt werden. 

Probe 2: Das Endprodukt muss einen Schm.Pkt. von 173-175° 
haben. 


Erfahrungen: _ 

Bein Zusaamenschinelzen von Dipheny lamin und Schwefel in Gegenwart 
von AlCl, beginnt die Reaktion bei oa. 155° und steigert sich 

in wenigen “inuten zu grosser lie ttigxei $oy a8?" aavei freiwerdende 
HS — cae 30 kg ne Fertic ~ bauwkxks ein starkes Aufschiumen 

der Schmelze bewirkt Vorlagen und Rohrleitungen, die den H»S 
abfihren sollen, von iem iibergeschaumten erstarrenden Produkt 
verstopft werden. Diese sshwierizceiten sind zu umgehen, indem 
man die Umsetzung 30 vorni.st, iass man die eine Eorponente vor- 
welegt uni die aniere bei Reuxtionstemperatur langsam zulaufen 
lasst. Ausser der in iieser Verfahren besshriebenen Arbeitsweise 
earn san auch das Aluminiunchlorid vorlegen und das zusammenge- 
schmolzene Gecisoh von Diphenylamin und Sckvelal bei 155-180° 
zulaufen lassen. “otwendig ist, stets dafir zu sorgen, dass der 
Sirlauf durch das Schau-las zut uberwasht wird und mindestens 

2 stunden iauert. “Jie Avgasieitung fur Jen 45S uni jie Vorlagen 
<n dieser Leitung sind “it yrosseren, leicht abnehmbareh Flanschen 
versehen, die ile Reini-ung Jer tefdsse wie auch ler uLeitungs= 
stucce von mitgerissenem AlCl,, Dipnenylamin usw. leisht 
erndéglishen. 


“see © © ome ee 


Apparatur: _ 

le) Bin 2000 1 gusseiserner Schnelzkessel rit hochgewclbtem 
Deckel, Ruhrer, Olbad, Gasfeuerung.@Der 400 mm seite Stutzen 
fir die Atgasleitung des HS ist obadrhelb des Kessels 
trichterformig uusgeweitet? Die 200 mmsLeitung fiihrt.‘durch 
2 hintereinander. geschultete Vorlagen von je ca. 800 1 
Jnhalt, von déxen eine pro Partie mit einigon 1- verdiinnter 
Natronlauge zum “uruckhalten von mitgerissenem..sauren AlCl; 
gefillt ist. von der letzten vorlage Cfuhrt eine 150 am @ 
gusseiserne Leitung zur Absorptionsariage fiir H5S- 


ae 


2.) Bin gusseiserner Doppelkessel mit Rinrer, Dampfbed, isolierte 
Doppelronrdruckleitung nach kessel 1). Jn die Doppelrohr- 
leitung ist eine Laterne zur Beobachtung des Sohwefeleinlaufs 
und dariiber ein Siebtopf mit diisenartigem Ablauf ¢ingebaut. 


3.) 2 schmiedeeiserne flache Wannen als Kiihlwannen fiir die 
Sohmelze. 


C. Produktionsmigliochkeit. 


Tiglioch 2 Partien = 4000 kg 
i;onatlioh ea 100 te 
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Mainkur, den 24. April 1941. | 


Verfahren zur Herstellung von , / 


Dismulgan IV 


‘ 
SSeSSessereaseeesc cea 


im wesentlichen Sulfoester des Ulsdureaethylanilids Mol. 505. 


H 0 
Sele of °#-(en,),06 (foes 
0 » Ogig 


Verfahren: 
1.) Ulssurechlorid: 


Jn den sauer ausgesteinten Doppelkessel von 1000 1 Jnhalt 
Pos. 1) laufen aus dem Clsiiuremassgefiss (Pos. 5a) 500 kg 
= 536 1 vulsd&ure und werden auf 50° angewirmt. Unter die Oberfli#ohe 
laufen dann aus dem iiassgefiss (Pos. la) 100 kg Phosphortrichlorid 

= 63,5 1, wobei die Temperatur auf 45° zurtiokgeht. Das RlUhrwerk 

lasst man dann 3 Umdrehungen machen, stellt wieder ab, erhitzt 
auf 55° und hilt 3 Stunden bei dieser Temperatur. Nach dieser 
Zeit ist die Reaktion beendet. Die entstandene phosphorige Saure 
setzt sich ais dicxes vl am Yoden ab. Der Kesseiirhalt wird dann 
in den 1cCU i homogen verbleiten Scheider (Pos. 2) gedrickt, wo 
in 12 Stunden eine gute frennung sich vollizieht. Jm Winter wird 
sgnon nach 5-6 otunden ein Teil der phosphorigen Saure abgezogen, 
da dieselbe surst erstarrt. Die am Boden sitzende phosphorige 
Saure wird in den Kanal gelassen (ca. 65 kg). Jm Scheider befindet 
sich das Olsdurechlorid. 

Ausbeute: 530-535 kg spez.Gew. C,92-0,93 


Prufung des Chlorids siehe Probe Nr. 1 bei Humextol CX. 


2.) Ulsiureaethylanilid: 


Jn dem guseeisernen Doppelkessel von 2000 1 (Pos. 3) 
werden 300 kg Lauge, 200 1 Wasser und 214 kg Monoaethylanilin vor- 
gelegt. Bei 20° lauft das Ulsiureohlorid aus dem Scheider (Pos.2) 
unter Ruhren wihrend 8-10 Stunden zu, wobei davernd mit ight eit 
gekihlt wird. Nachdem alles eingelaufen ist, wird auf 50° an- 
geheizt, eine stunde dabei seca dann noch 2 Stunde bei 60° 
gehalten und schliesslich auf 70-80° angewirmt. Der Kesselinhalt 
wird Jann in den 3000 1 Spitzkessel (Pos. 4) gedriickt, in dem 
das Anilid mit 50wiger Schwefelshure gewaschen wird. Aus dem 
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2000 1 Misohkessel (Pos. 11) werden uber das 500 1 verbleite iass- 
gefiss (Pos. 4a) = 125 1 5O~ige Schwefelsaure in den 3000 1 Spitz- 
kessel (Pos. 4) gedruckt und bei 70-80° kurz gerihrt, webei iann 

3 Stunden vei dieser Temperatur stehen gelassen, die untere sSiure 
Schioht in den Kanal abgezogen. Inter Ruhren gibt man dann 

nochmal 250 1 50#ige Sohwefelsdure zu, rihrt kurz und lisst, iann 

6 Stunden stehen. Nachdem nun die untere Brihe wieder abgelassen 
ist, léuft dus klare Aethylanilid in den Sulfierkessel (Tos.5). 

in dem 561 kg Trichloraethylen aus Pos. 4b zugegeben werden. 
Prifung des Anilids s. !rcbe Nr. 2 bei Humextol CX. 


Sulfierung: _ 


Der Jnhalt des Sulfierkessels wird unter o abgekuhlt und 
wahrend 10-12 Stunden bei Oo”: 950 kg Monohydrat aus dem Massgefass 
(Pos. 50) zugegeben. Die Temperatur darf nicht uber ig steigen, 
Sooletemperatur nindestens “6”, 


Nach Beendigung jer Sulfierung wird dieselbe sofort langsam 
in den homogen verbleiten Spitzxessel von 7000 1 gedrickt (?os.6), 
in der. 3CO00 1 @asser und ca. 300-400 ky Eis vorgeiegt sind. bie 
Temperatur des vorgelegten Was ers muss 0° betragen, wihrend des 
Eindruckens der Sulfierung wird noch mit Kaltelauge gekuhit, dass 
die Temperatur nicht uber + 5° steigt. Jst die ganze Sulfierung 
zugelaufen, wird das Nuhrwerk abgestellt und bis zum anderen 
“‘orgen stehen gelassen. Die unten sitzénde Sul foester des (lsaure- 
aethylanilids wirdldann uber dle Vorlage 20s. 7 in den Destilla- 
tionskessel (0s. 5) gedruokt. 


Neutralisation und Wiedergewinnung Jes Trichloraethyiens: 


on Jem ausyzesteinten Destillationsxessel (Yos. 3) werden 
2.0 1 Natronlauge 33° Bé und soviel Wasser vorgelegt, dass das 
nuhrwerk gerade noch vreift. W:hrend des udrickens jer Sulfierung 
muss jie Lisung svhwach phenoiphtaleinalkalisoh reagieren. Dann 
wird langsam angeheizt und das Qrichloraethylaabdestilliert. Bei 
78° Jnnentenperatur beginnt dus Gemisch von Wasser und Trichlor- 
aethylen tberzugehen, tei 85° geht die Hauptmenge Trichlorathylen 
liber und bei 99-1C0° ist die Destillation beendet. Wihrend der 
Destillation werden ivroben genommen, dienovh schwach alialisch 
auf Lackmuspapier reagieren missen. Destillationsiauer 10-12 Stun- 
den. Bei eintretender Rotung des Lackmuspapiers ist ein Zusatz von 
Lauge nétig, jedooh ist zu grosser Uberscluss von Luuge cu 
vermeiden, du das fertige Produkt keines‘ulls laugealcalisch 
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(pherolphtaleinrot) sein soll. Zwischen 70-« 80° muss die 
Destillation besonders scharf beobachtet werden, da das Produkt 
ausserordentlich zum Schiumen neigt. Bei libermaéssigem Schaiumen 
wird etwas Druckluft auf den Destillationskessel gestellt. 


Bei der Destillation werden 540 kg Trichloraethylen 
wiedergewonnen, die zur Entfernung des Wassers von Pos. 19) 
nach dem Scheider Pos. 20) gedriickt werden. 


Vas im Destillationskessel befindliche Dismulgan IV wird 
mit Wasser auf 1800 kg eingestellt (spes.Gew. 1,05-1,06, Fett- 
gehalt 35 #, siehe Probe 5 von Humectol CX). Die Parbe ist 
hellbraun. Netzwert 1,2 g im Liter = 110-120 Sek. Netzzeit. 
Laugebestindigkeit 2 g i.Ltr. = 12 com Natronlauge 40° Bé. 


Ausbeute: 1800 kg. 
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WMainkur, den 2§. Oktober 1944 


Vorschrift zur Fabrikaution von Dismulgen VTI 


(Holl.Nr.11742) 
Konstitutions 
CoH. 


CH, CC 20.CH, CH. CHa «CHa «CHa. CH 
CR .CO.0 «CH, «CH. CH, «CH, «CHa CH, 
SO,Na CoHe 


Mol. 444 


Chemiscner Vorgang: 


CH.COOH es 
+ 2CH4(CH.):-UH.(@,H-).CH.OH = 
CH.COOH SS ae i a 
Mol, 116 11016130 


CH.CO.CCH,.CR(CH,) (CH) 5.CHs 
+ 2H,0 
CH.CC OCH, »CH(CoH.)(CH5)5-CHs 


tol. 340 


+ Natso, = 
OH» 00 .0.CH,+CH( 75H, ) «CHy+CHy-CH,.CH, 


CH. CO.0.+CH, «CH. (Cok, )CHy «CH, CH, «CH, 


SOzNa | hiol.444 


Maleinséure wird mit Alpha-Athylhexanol unter Zusatz von p-Toluol.- 
sulfosiure zum Maleinsiure-di-(Alpha-Athylhexyl)ester umgesetzt. 
Turch Anlagerung von Nutriumbisulfit wird der Ester in das Natriu 
solz des Sulfoberns:teinsiure-di-(\lpha-Athylhexyl)-esters tiberge- 
fihrt (Dismulgan VII). 
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Rinsatz: 
4307 kg athylhexanol 100% 
1830 " Maleins&ure 100% 
75 "" p-Toluolsulfoséure 50%ige Faste 
4330 " Spiritus 95%ig 
2194 " Bisulfit Pulver 100% = 2250 keg effektiv 
190 " Natronlauge 33° Bé 
Ausbeute: 


Die Ausbeute betrigt 560 kg Dismulgan VII auf 100 kg Einsatz 
Maleinscuure. 


Arbeitsweise: 


In einem homogen verbleiten Doppelkessel von 8 cbm Inhalt (Nr.1) 
werden 4307 kg i.t*ylhexanol 100% (Probe Nr.1) eingesaugt und 
darauf unter Riihren 1830 kg Maleinsdurel0O% und 75 kg p-Toluol- 
sulfosiure Paste (etwa 5O0%ige jare) eingetragen. Es wird nun 
innerhalb einer Stun'e auf 101°. weiter im Laufe von 7 Stunden 
langsam auf etwa 145° geheizt. Bei 101° beginnt das Abdestillie- 
ren des Wassers. Der Kessel ist dabei tiber einen Riickflussktihler 
(Nr.2) mit einem leinen Scheider verbunden, der mitiiberdestil~ 
liertes .thylhexanol dem Veresterungsgemisch wieder zufiihrt. 
Nachdem die Hauptmenge des Jassers abdestilliert ist, wird der 
Kessel tiber Nacht weiter geheizt, wobei die Temperatur bis 
151/152° steigt. Dabei geht nur noch wenig iiasser tiber. Zur 
Entfernung der letzten Reste Jasser wird der Yiickflussktihler 

und der Scheider abgescucltet und der Kessel iiber einen Schlan- 
genkiihler (Nr.3) auf eine kleine Vorlage von 100 Liter Inhalt 
geschaltet, cie unter Vacuum gestellt wird. Das Vacuum wird 
dabei so schwach eingestellt, dass in den Schauglisern der Kiihl- 
schlangen das Destillat (Vusser und iberschiissiges i:thylhexanol) 
fast tropfenweise erscheint. Nach etwa 5 stindigem Destillieren 
bei 150/152° ist dic Destillation beendet. Der Kessel wird 

auf Raumtemperatur ubgekuhlt. Volumen etwa 6000 — 6100 Liter. 
Spez.Gewicht des Esters ca 0,940. 


Sulfitierung des Esters: 


In einen emaillierten Dopzelkessel von 3,7 cbm Inhalt (Nr. 4) 
werden 1100 Liter Ester tibergedriickt (gemessen im Emaillekessel). 
Dazu laufen aus einem Ie scefiiss (Nr.5) 750 ke Spiritus 95¢ig. 
Unter Rihren wird der “ster durch vorsichtige Zugabe von Lauge 


athe 


' schwach lackmusalkalisch gestellt. Es werden etwa 2C - °5 Liter 
Lauge verbraucht. Inzwischen werden in einem ausgemauerten Rihr- 
kessel von 3 cbm (Nr.6) 390 kg Natriumbisulfit wasserfrei = 380 kg 
100%. (durchschnittlicher Gehalt 97,5%) in 600 Liter Wasser geltst. 
Nach Alkalischmacher. des Esters wird die Bisulfitlésung zugedruckt. 
Gesamtvolumen 2900 Liter. Der Kessel wird geschlossen, langsam 
auf 98 - 100° geheizt und 12 Stunden bei dieser Temperetur ge- 
lassen. Der Druek betragt etwa 1,6 Atti. Darauf wird auf 60° abge- 
kitthlt und nach Ablassen des restlichen Druckes wieder angeheizt 
zum Abdestillieren eines Teiles des Spiritus. Hierzu wird der 
Kessel iiber einen Ztihler (Nr.7) mit einer Vorlage (Nr.8) verbunden. 
Bei 80° beginnt die Destillation. Die Temperatur wird langcam bis 
91° gesteigert. Sobald 91° erreicht sind, wird die Destillation 
unterbrochen und der Kessel auf 2aumtemperatur abgekiihlt. Die 
Destillation dauert etwa 7 Stunden. Jas fertige Produkt wird in 
Sperrholzdichtfisser von 200 Liter Inhalt ausgedriickt. Von jeder 
Partie wird sofort die Ober-liichenspznnung, der nil Vert und der 
Gehalt an fliichtigen Bestandteilen bestimmt (Probe 2). Der obige 
Sammelansatz Ester ergibt fiinf culfitierungsans&tze zu je 11C0 Ltres 
dazu noch einen sechsten Ansatz zu etwa 800 Ltr. (immer gemescen 
im Emaillekessel). Zum letzten .nsatz werden die Zusiitze ent- 
sprechend der Literz:hl des tsters berechnet. Nach .zufarbeitung 
der gesanmten Estermenge wird der Uberdectillierte Spiritus alka- 
lisch gestellt unc in der Spiritus Kolonne destilliert. “‘ird bei 
der sulfitierun¢ ein schvicherer cals 95siger Spiritus eingesetzt, 
sO muss die wassermenge zum Licen des Bisulfits entsprechend dem 
Wassergehalt des Spiritus verringert werden. Vom eingecetzten 
Spiritus werdcn ctwa 70 - 82 % zuriickrevonnen, die restlichen 
18 - 30 @ bleiben im Dismulgun. 


Erfahrungen: 
Bei der Esterbiliun.: muss das Aabéestilliercn des /ascers sehr 
vorsichtig geschehen. Es het sich her u:~estellt, dzess Inrtien, 
bei denen das .Ssser sclinell sbdestilliert wurde, ein undr-uch- 
bares Dismul¢:-n life: ten. 

krobens __ 
1.) Von jeder Sendung athylhexanol wird voz. analyt.’uboratorium 
die Hydroxylziahl bestimmt. Die untere zulis icc Grenze der Fyiroxyl- 
Zanl ist 415. Nach ‘ier "ydroxylguhl wird der:Finsatz b2rech:. et. 
Es wird ein Usberscnu:s von 5% tiber Theorie renonmrcen. 


= 30s 


LIST CF CePTURED LOCUMENTS 


{Instructions for Mrking and Testing Products 


Process for preperstion of Humectol CX 4 Feb. 1938 
Kaurit MKF Sep. 1943 
Instructions for making Ksurit MKF ll Jan. 1944 
Process for meking pure Trypeflevin 18 July 1938 
Process for making Thiodiphenylemine S 4 Oct. 1944 
Process for making Dismulgen IV 24 Apr. 1941 
Instructions for making Dismulgan VII 25 Oct. 1944 


List of personnel in different 
departments 5 Apr. 1945 


List of projects supervised by different men. 


Payroll records showing allocation of technicel 
men during wer. 


25-84672-50 


